DERWENT-ACC-NO: 1996-050361 
DERWENT-WEEK: 199606 
COPYRIGHT 1999 DERWENT INFORMATION LTD 

TITLE: Method for sepg. a first liq.. from a 

second liq. - by 

adding a solvent in which one of the 

liqs. is soluble and 

the other is insoluble and sepg. 

solvent contg. the 

dissolved first liq. from the second 

liq. 

INVENTOR: HANEK, M; WACK, O K 

PATENT -ASSIGNEE: WACK CHEM GMBH 0 K [WACKN] 
PRIORITY-DATA: 1994DE-4421954 (June 23, 1994) 
PATENT -FAMILY: 

PUB -NO PUB -DATE 

LANGUAGE PAGES MAIN- I PC 

DE 4421954 Al January 4, 1996 N/A 

005 B01D 017/00 

APPLICATION-DATA : 

PUB -NO APPL- DESCRIPTOR APPL-NO 

APPL-DATE 
DE 4421954A1 N/A 
1994DE-4421954 June 23, 1994 

INT-CL (IPC) : B01D011/04, B01D017/00 , B01D057/00 , 

B08B003/10 , 

C23G005/032 



ABSTRACTED -PUB -NO: DE 4421954A 
BASIC-ABSTRACT: 

Process for separating a first liq. (I) from a second liq. 
(II) comprises 

adding a solvent (III) in which the (I) is soluble and the 
(II) is insoluble; 



subjecting the resulting mixt. of (III) contg. dissolved 
(I) and the (II) to a 

sepn. process that separates the (III) from the (II) ; 
recycling the (II) ; 

subjecting the (III) contg. dissolved (I) to a second sepn. 
process to recover 

(I) ; and recycling the separated (III) contg. some (I) . 

USE - Esp. for separating a mixt. in which (I) is a glycol 
ether mixt. and (II) 

is water, obtd. e.g. in a process in which circuit boards 
are cleaned in a 

first tank contg. a glycol ether mixt. e.g. as described in 
EP587917 and then 

rinsed with water in a second tank, the wash water contg. 
entrained glycol 

ether mixt. then being treated to recover solvent which is 
returned to the 

cleaning tank and pure water that is returned to the 
washing stage. 

ADVANTAGE - The process facilitates sepn. of two liqs. 
that are normally 

difficult to separate, and esp. provides a closed system 

for cleaning and 

rinsing of circuit boards. 

CHOSEN -DRAWING : Dwg.l/l 

TITLE-TERMS: METHOD SEPARATE FIRST LIQUID SECOND LIQUID ADD 
SOLVENT ONE SOLUBLE 

INSOLUBLE SEPARATE SOLVENT CONTAIN DISSOLVE 
FIRST LIQUID SECOND 

LIQUID 

DERWENT- CLASS: A97 J01 L03 M12 P43 V04 X24 

CPI-CODES: A12-W11; J01-C01; L03-H04E9; M12-A03; M12-B01; 

EPI-CODES: V04-R03C; V04-V09; X24-A09; 

ENHANCED -POLYMER- INDEXING: 
Polymer Index [1.1] 

018 ; P1445*R F81 Si 4A ; P1456 P1445 F81 F86 D01 Dll 
D50 D82 Si 

4A ; S9999 S1376 
Polymer Index [1.2] 

018 ; ND01 ; Q9999 Q7647 ; Q9999 Q6973 Q6939 ; Q9999 



Q7454 Q7330 



SECONDARY- ACC -NO : 

CPI Secondary Accession Numbers: C1996-016503 
Non-CPI Secondary Accession Numbers: N1996-042219 



® bund esrepu blik © Off nlegu ngssch rif t 

D E UTS CH LAND Q£ ^ £1 954 A 1 




DEUTSCHES 
PATENTAMT 



® Aktenzeichen: 
(2) Anmeldetag: 
(§) Offenlegungstag: 



P4421 954.7 
23. 6.94 
4. 1.96 



(g) Int. CI. 8 : 

B01D 17/00 

B 01 D 57/00 
B08B 3/10 *- 
C23G 5/032 ^ 



B 01 D 11/04 



s 

LU 

Q 



(7?) Anmeider: 


@ Erfinder: 


Dr. O.K. Wack Chemie GmbH, 85053 Ingolstadt, DE 


Wack, Oskar K., Dr., 85053 Ingolstadt, DE; Hanek, 


Martin, Dr., 85053 Ingolstadt, DE 




@ Fur die Beurteilung der Patentfahigkeit 




in Betrachtzu ziehende Druckschriften: 




FR 2211 546 




IS0OKA,Y.; 




et.al.: Recovery and Reuse of Organic Solvent 




Solutions. In: Metal Finishing, June 1984,S.113-118; 




Uilmanns Encyklopadie der technischen Chemie, 




Ver-lag Chemie, Wein heim,Bd. 2,4. Auf!., 1972, 




S.546-552; 



(S) Verfahren zum Abtrennen einer ersten Flussigkeit von einer zweiten Flussigkeit, sowie Vorrichtung hierfur 

Es wird ein Verfahren und eine dafur geeignete Vorrich- 
tung beschrieben, um zwei Flussigkeiten voneinander zu 
trennen. Dazu wird ein Losungsmittel eingesetzt, in dem die 
eine der beiden Flussigkeiten loslich und die andere unlds- 
lich ist. Dadurch wird die Trennung vereinfacht, und in eine 
zweiten Stufe werden Losungsmittel und geloster Anteil 
gatrennt. 



1A 
O 

3 

LU 

Q 



Die folgonden Angaben eind den vom Anmeider oingoreichten Unterlagen entnommen 

BUNDESDRUCKEREI 11.95 508081/182 



7/31 



1 

Beschreibung 



DE 44 21 954 Al 



Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Abtrennen 
einer ersten FlQssigkeit von einer zweiten FlQssigkeit, 
sowie eine Vorrichtung hierfQr. Ferner wird eine Ver- 
wendung fur das Verfahren beschrieben. 

Aus dem deutschen Gebrauchsmuster G 93 05 637.0 
ist eine Einrichtung bekannt, in der Leiterplatinen in 
einem ersten Tank in einem Glykolathergemisch gerei- 
nigt werden und in einem zweiten Tank mit Wasser 
gespQlt werden. Das SpQIwasser wird Qber Verdampfer 
aufbereitet, um die Glykoiathergemischreste aus dem 
SpQIwasser zurQckzugewinnen, damit diese dem ersten 
Tank zurGckgegeben werden kdnnen und das gereinigte 
Wasser in den zweiten Tank zurackgeftthrt werden 
kann. 

In der Praxis hat sich jedoch die Trennung der beiden 
FlQssigkeiten als schwer beherrschbar erwiesen. 

Aufgabe der Erfindung ist es, die Trennung von FlGs- 
sigkeiten zu erleichtern. 

Die Aufgabe wird geldst durch den Hauptanspruch. 
Ferner wird eine Vorrichtung zur DurchfQhrung des 
Verfahrens sowie eine Verwendungsmdglichkeit des 
Verfahrens angegeberu 

ErfindungsgemaB ist vorgesehen, da£ das zu trennen- 
de FIttssigkeitsgemisch in einen Behalter mit Ldsungs- 
mittel eingebracht wird. Das Ldsungsmittel wird so ge- 
wahlt, daB die eine der Fliissigkeiten gut Idsbar ist, wah- 
rend die andere oder die anderen FlOssigkeiten nur 
schwer oder so gut wie gar nicht I6sbar sind 

Dadurch wird es einer der nachsten Stufe ohne 
Schwierigkeiten moglich, die nicht Idsbaren FlQssigkei- 
ten von dem Ldsungsmittel, das zugietch Trager der 
ersten FlQssigkeit ist, zu trennen. 

Die nicht gelosten Fliissigkeiten kdnnen dann zuriick- 
gefGhrt werden. 

In einer weiteren Stufe werden nun Ldsungsmittel 
und die in Ldsung (ibergegangene FlQssigkeit voneinan- 
der geldst Dies kann mit Hilfe bekannter Techniken wie 
Destination, Verdampfung, Vakuumverdampfung oder 
Mikrofiltration geschehen. 

Das Ldsungsmittel selbst wird in seinen Behalter zu- 
riickgefOhrt, die ruckgewonnene erste FlQssigkeit in ih- 
ren ursprGnglichen Tank. 

Eine AusfGhrung des Verfahrens sieht vor, daB als 
erste Fliissigkeit ein Glykolathergemisch verwendet 
wird, die einzelnen Bestandteile des Gemisches sind in 
etwa gleich gut Idsbar in demselben Ldsungsmittel Die 
zweite FlQssigkeit ist Wasser. Es kann jedoch auch um- 
gekehrt ein Ldsungsmittel verwendet werden, in dem 
Wasser sich gut lost, wahrend das Glykolathergemisch 
nicht Idsbar ist 

Geeignete Ldsungsmittel kdnnen sein: 
Silicondle oder Dimethylpolysiloxane, vorzugsweise mit 
einem Viskositatsbereich von 0,5 rnm 2 S bis 150mm 2 S 
der allgemeinen Forrael 



weitere geeignete Ldsungsmittel waren technische und 
medizinische WeiBdle, charakterisiert durch die Farbe 
nach ASTM Saybolt > + 10. 
Auch Propylenglykolether der Formel 
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wobei R ein QsHs-Ring oder eine Alkylkette mit vier bis 
zehn Kohlenstoffatomen sein kann und Ri ein Wasser- 
stoffatom, eine CHs-Gruppe, eine C2H5-Gruppe oder 
ebenfalls eine Alkylkette mit vier bis zehn Kohlenstoff- 
atomen sein kann. 

Auch wasserunldsliche Kohlenwasserstoffe, und zwar 
reine, flQssige Kohlenwasserstoffe sowie halogenierte 
20 oder perfluorierte Kohlenwasserstoffe und Gemische 
aus diesen kdnnen geeignet sein. 

Die beiden voneinander zu separierenden FlQssigkei- 
ten kdnnen dabei ihrerseits wieder aus Gemischen be- 
stehen. Gegebenenfalls, wenn mehr als zwei FlOssigkei- 
ten voneinander getrennt werden sollen, ist es mdglich, 
diesen ProzeB in mehreren Stufen hintereinander anzu- 
wenden. 

Eine Vorrichtung zur DurchfQhrung des Verfahrens 
sieht vor, daB das zu trennende FUissigkeitsgemisch in 
30 einen Kontaktbehalter, der das Ldsungsmittel enthalt, 
eingebracht wird Der Inhait des Kontaktbehalters wird 
dann einem Separator, beispielsweise einem Dekantie- 
rer,zugefflhrt 
Der eine Teil des Gemisches, das im Separator ge- 
35 trennt wird, namlich der nicht das Ldsungsmittel enthal- 
tende Teil, wird dem ursprflnglichen Bad wieder zuge- 
fQhrt, der andere Teil, namlich Ldsungsmittel mit geld- 
ster FlQssigkeit, wird einer Trennstation zugefQhrt, wo 
diese beiden Bestandteile voneinander getrennt werdea 
40 Obliche Verfahren dazu sind Verdampfung, Vakuum- 
verdampfung oder Mikrofiltration. Das reine Ldsungs- 
mittel ohne geldste Bestandteile geht dann zurtlck in 
den Kontaktbehalter, die vorher geldste und jetzt wie- 
dergewonnene FlQssigkeit in den anderen Ursprungs- 
tank. Sollte diese FlQssigkeit noch ein weiter aufzutren- 
nendes FlQssigkeitsgemisch sein, findet, unter Verwen- 
dung eines entsprechend ausgesuchten Ldsungsmittels, 
der gleiche Vorgang nochmals statt, bis die gewQnsch- 
ten Endkomponenten erhalten wurden. 

Eine bevorzugte Verwendung des Verfahrens ist die 
Reinigung von Leiterplatinen insbesondere von Ldtmit- 
telrQckstMnden. In einem Bad, das im wesentlichen aus 
einem Gemisch von Glykolathern besteht, werden diese 
Platinen gereinigt und anschlieBend mit Wasser gespQlt 
55 Um einen dkologisch nicht belastenden ProzeB zu er- 
halten, bei dem zudem die Ressourcen geschont werden, 
ist vorgesehen, daB SpQIwasser nicht einf ach in die Um- 
welt abzufQhren, sondern das Wasser durch das erfin- 
dungsgemaBe Verfahren wieder aufzubereiten. Da- 
60 durch kann das SpQIwasser, frei von verschleppten Gly- 
koiatherresten, und das Glykolathergemisch, frei von 
SpQlwasserresten, zurtlckgewonnen und jeweils in ihre 
Bader zurQckgefQhrt werden. 

Auch zum Trennen von Mischungen aus Alkoholen 
und Wasser iaBt sich das beschriebene Verfahren vor- 
teilhaft einsetzen. 

Im folgenden wird die Erfindung in einer Ausftih- 
rungsform anhand einer Figur, die die schematische 
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Kreislaufe aufzeigt naner erlautert 

Als Beispiei dient dazu ein Bad von Glykoiathern 12, 
das in einera Tank 10 untergebracht ist Ein Beispiei 
derartiger Glykolather ist in der europSischen Patent- 
anmeldung 0 587 917 beschrieben. In einem zweiten 5 
Tank 16 ist Wasser 18 vorgesehen, um die Glyk lather 
von den gereinigten Platinen abzuspQlen. Mit dem Pfeil 
14 ist angedeutet daB die Platinen von dem Bad 12 in 
das Bad 18 gebracht werden. 

Dabei kommt es zwangslaufig zur Verschieppung von 10 
FlQssigkeit aus dem Tank 10 in den Tank 16, so daB das 
Wasser 18 mit Glykoiathern 12 allmahlich verunreinigt 
wird 

Zur Aufbereitung ist vorgesehen, daB Qber einen Ab- 
fluB 20 das SpOlwasser in einen Kontaktbehalter 22 ein- 15 
gebracht wird, der ein Ldsungsmittel 24 enthalt in dem 
ein Anteil des Gemisches, namlich Wasser oder die Gly- 
koiather, gut Idslich ist, wahrend der andere Teil des 
Gemisches unldslich ist Als Ldsungsmittel 24 kann bei- 
spielsweise Silikondl oder Kohlenwasserstoff eingesetzt 20 
werden, in dem Glykolather gut geldst werden kdnnen. 
Weitere geeignete Ldsungsmittel wurden bereits oben 
erwahnt 

Ober einen AbfluB 26 wird dann das Gemisch von 
Ldsungsmittel mit einem geldsten Anteil und die andere, 25 
nicht Idsliche FlQssigkeit in einen Separator 28 einge- 
bracht, der beispielsweise ein Dekantierer sein kann. 
Wie mit den Pfeilen 46 angedeutet, wird danach die 
FlQssigkeit, in diesem Falle das Wasser, in einem ersten 
Behaiter 30 gesammelt und aber eine RQckfQhrungslei- 30 
tung 32 in den dafur vorgesehenen Tank 16 zurOckge- 
bracht 

Der zweite Behaiter 34 dient zum Auffangen des Ld- 
sungsmittels mit den darin geldsten Anteilen. Um einen 
geschlossenen Kreislauf zu verwirklichen, ist es notwen- 35 
dig, diese beiden Bestandteile voneinander zu trennen, 
dazu wird das Ldsungsmittel mit seinen Bestandteilen 
Qber eine Leitung 36 in eine Trennstation 38 gebracht 
In der Zeichnung ist die Trennstation 38 als Mikrofiltra- 
tionsstation dargestellt mit dem Bezugszeichen 40 ist 40 
schematisch der Mikrofilter dargestellt Diese Membran 
laBt durch die Festlegung der Porenweite einen Be- 
standteil der Ldsung, in diesem Fall die gel6sten Anteile, 
also die Glykolather, passieren, sie sammeln sich auf 
einer Seite und werden Qber die ROckfuhrungsleitung 44 45 
in den Tank 10 zurOckgebracht Als geeignet hat sich 
eine Keramikmembran mit einer Porenweite zwischen 
0,005 und 0,1 u,m, vorzugsweise 0,02 ujn erwiesea 

Das Ldsungsmittel, das die semipermeable Membran 
40 nicht passiert, wird Qber eine Leitung 42, jetzt ohne 50 
die geldsten Bestandteile, in den Kontaktbehalter 24 
zurQckgefQhrt 

Vorteilhaft ist dabei, daB an das Trennvermdgen der 
Trennstation 38 keine besonders hohen Anforderungen 
gestellt werden mOssen, denn es ist f tir den ProzeB vdllig 55 
unbedeutend, wenn das Ldsungsmittel in der Trennsta- 
tion 38 nicht vdllig aufbereitet wird, sondern noch geld- 
ste Anteile beibehak, da es standig durch die Trennsta- 
tion 38 gefGhrt wird 

60 

PatentansprQche 

1. Verfahren zum Abtrennen einer ersten FlQssig- 
keit von einer zweiten FlQssigkeit, indem man 
beide FlQssigkeiten einem Ldsungsmittel zusetzt, 65 
wobei die erste FlQssigkeit sich in dem Ldsungsmit- 
tel Idst die zweite FlQssigkeit jedoch unldslich bzw. 
schwer Idslich in dem Ldsungsmittel ist, 
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das Gemisch bestehend aus dem Ldsungsmittel mit 
geldster erster FlQssigkeit und der zweiten FlQssig- 
keit einem Trennv rgang unterwirft, der das Ld- 
sungsmittel und die zweite FlQssigkeit voneinander 
separiert, 

die abgetrennte zweite FlQssigkeit zurQckf Qhrt, das 
Ldsungsmittel mit der darin geldsten rsten FlQs- 
sigkeit einem zweiten Trennvorgang unterwirft zur 
RQckgewinnung der ersten FlQssigkeit und 
die getrennten Bestandteile Ldsungsmittel und er- 
ste FlQssigkeit zurQckgefQhrt werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet daB zumindest im zweiten Trennvorgang 
eine Mikrofiltration eingesetzt wird 

3. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die eine FlQssigkeit ein Glykoiather- 
gemisch und die andere FlQssigkeit Wasser ist 

4. Verfahren nach Anspruch 1 bis 3, dadurch ge- 
kennzeichnet daB als Ldsungsmittel mindestens ei- 
ne Verbindung ausgewahlt aus der Gruppe beste- 
hend aus Silicondlen, Dimethylpolysiloxanen, 
WeiBdlen, Propylenglykolether, halogenierten 
Kohlenwasserstoffen, perfluorierten Kohlenwas- 
serstoffen und reinen Kohlenwasserstoffen genom- 
men wird 

5. Verfahren nach den AnsprQchen 1 bis 4, dadurch 
gekennzeichnet daB die erste und/oder die zweite 
FlQssigkeit wiederum aus FlQssigkeitsgemischen 
bestehen. 

6. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
sprQche, dadurch gekennzeichnet daB gegebenen- 
falls mehrere Stufen hintereinandergeschaltet wer- 
den. 

7. Vorrichtung zur DurchfQhrung des Verfahrens 
nach einem der AnsprQche 1 bis 6, mit 

einem Kontaktbehalter (22), der ein Ldsungsmittel 
(24) enthalt in das ein Gemisch aus zwei unter- 
schiedlichen FlQssigkeiten eingeleitet wird wobei 
nur die eine FlQssigkeit in Ldsung in dem Ldsungs- 
mittel Qbergeht und die zweite FlQssigkeit in dem 
Ldsungsmittel unldslich ist, 
einem Separator (28), in dem das Ldsungsmittel mit 
der darin geldsten einen FlQssigkeit von den ande- 
ren FlQssigkeiten getrennt wird 
einer Trennstation (38), in der das Ldsungsmittel 
und die darin geldste erste FlQssigkeit voneinander 
getrennt werden, 

einer ersten RQckfQhrung (32), mit der die zweite 
FlQssigkeit vom Separator zu einem zweiten Tank 
(16) zurQckgefQhrt wird 

einer zweiten RQckfQhrung (42), mit der das Ld- 
sungsmittel von der Trennstation (38) zum Kon- 
taktbehalter (22) zurOckgef Qhrt wird und 
einer dritten RQckfQhrung (44), mit der die erste 
FlQssigkeit von der Trennstation (38) zu einem er- 
sten Tank (10) zurQckgefQhrt wird 

8. Vorrichtung nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der erste Tank (10) ein Gemisch von 
Glykoiathern enthalt, in dem Teile gereinigt wer- 
den, und der zweite Tank (16) Wasser enthalt in 
dem die Teile nach der Reinigung abgespult wer- 
den. 

9. Vorrichtung nach einem der AnsprQche 7 oder 8, 
dadurch gekennzeichnet daB als Separator ein De- 
kantierer (28) verwendet wird um die beiden FlQs- 
sigkeiten voneinander zu trennen. 

10. Vorrichtung nach einem der AnsprQche 7 bis 9, 
dadurch gekennzeichnet, daB als Trennstation (38) 
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eine Mikrofiltrationseinrichtung (40) verwendet 
wird. 

11. Vorrichtung nach einem der Anspruche 7 bis 10, 
dadurch gekennzeichnet, daB als Trennstation (38) 
ein Verdampfer, vorzugsweise ein Vakuumver- 5 
dampfer, verwendet wird 

12. Verwendung des Verfahrens nach den AnsprQ- 
chen 1 bis 6 zur Prazisionsreinigung von Gegen- 
standen in einem geschlossenen Kreislauf der Rei- 
nigungsmittel und Spulmittel, bei dem 10 
die Gegenstande in dem ersten Tank (10) mit einem 
Gemisch im wesentlichen bestehend aus Glykolat- 
hern gereinigt werden, 

die Gegenstinde im zweiten Tank (16) mit Wasser 
gereinigt werden, wobei Flilssigkeitsreste aus dem 15 
ersten Tank in den zweiten Tank verschleppt wer- 
den, 

das Spulwasser Qber den Kontaktbehaiter (22) und 
den Separator (28) gereinigt zurQckgewonnen wird 
und in den zweiten Tank (16) zurOckgefflhrt wird, 20 
das im wesentlichen Glykolather enthaltende Ge- 
misch Uber Kontaktbehalter (22), Separator (28) 
und Trennstation (38) zurilckgewonnen wird und in 
den ersten Tank (12) zuruckgefuhrt wird 

13. Verfahren nach Anspruch 12, dadurch gekenn- 25 
zeichnet, daB als zu reinigende Gegenstande Lei- 
terplatinen eingesetzt werden. 
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